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54)  Fluosilicates  de  strontium  hydratés  luminescents,  procédé  pour  leur  préparation,  leur  application  et  procédé  de 
production  de  lumière  noire  au  moyen  de  ces  composés. 

Fluosilicates  de  strontium  hydratés  luminescents  répon- 
dant  à la  formule  Sr1-xEu2+Si  Fs,2  H20 dans  laquelle 0  <  x ≤ 
0,5. 

Ces  matériaux  luminescents  sont  en  particulier  utilisa- 
bles  dans  les  lampes  à  décharge  pour  produire  de  la  lumière 
noire. 





La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   a  pour   o b j e t   des   f l u o s i l i c a t e s   d e  

s t r o n t i u m   h y d r a t é s ,   a c t i v é s   à  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t ,   l e u r   p r o c é -  

dé  de  f a b r i c a t i o n   et   l e u r s   a p p l i c a t i o n s   comme  m a t é r i a u x   l u m i -  

n e s c e n t s .  

L ' e u r o p i u m   d i v a l e n t   e s t   un  a c t i v a t e u r   b i e n   c o n n u   pour   l e s  

c o r p s   l u m i n e s c e n t s   et   i l   p r o d u i t   g é n é r a l e m e n t   une  l a r g e   b a n d e  

d ' é m i s s i o n   d a n s   le  v i s i b l e   ou  dans   le  p r o c h e   u l t r a - v i o l e t .   I l  

a  c e p e n d a n t   d é j à   é t é   p r o p o s é   des  c o m p o s é s   a c t i v é s   à  l ' e u r o p i u m  

d i v a l e n t   qui  é m e t t e n t   dans   une  b a n d e   é t r o i t e   du  p r o c h e   u l t r a -  

v i o l e t  ;   a i n s i ,   l ' U S   3 . 6 3 0 . 9 4 5   d é c r i t   des   f l u o a l u m i n a t e s   a l c a -  

l i n o - t e r r e u x   a c t i v é s   à  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t   qui   p r é s e n t e n t   un 

s p e c t r e   de  r a i e s   f i n e s   c a r a c t é r i s t i q u e   de  t r a n s i t i o n s   4 f  -  

4 f  ;   t o u t e f o i s ,   ce  s p e c t r e   p r é s e n t e   l ' i n c o n v é n i e n t   de  c o m p o r -  
t e r   un  é l a r g i s s e m e n t   de  la  b a s e   du  p i c   d ' é m i s s i o n   p r o v e n a n t   d e  

l ' é m i s s i o n   due  aux  t r a n s i t i o n s   5 d  -   4f  qui   s ' a v è r e   g ê n a n t  

d a n s   l e s   a p p l i c a t i o n s   qui   r e q u i è r e n t   u i e   r é p a r t i t i o n   s p e c t r a -  

le  de  l ' é m i s s i o n   t r è s   é t r o i t e .  

Dans  sa  demande   de  b r e v e t   f r a n ç a i s   n°  2 . 3 4 0 . 3 6 1 ,   la  d e m a n -  

d e r e s s e   a  p r o p o s é   des  n o u v e a u x   c o m p o s é s   p r é s e n t a n t   une  i n t e n -  

s i t é   de  f l u o r e s c e n c e   é l e v é e ,   sous   fo rme   d ' u n   s p e c t r e   de  r a i e s  

f i n e s   à  r é p a r t i t i o n   t r è s   é t r o i t e   dans   le  p r o c h e   u l t r a - v i o l e t .  

Ces  c o m p o s é s   s o n t   des  f l u o s i l i c a t e s   a l c a l i n o - t e r r e u x   a n h y d r e s  

a c t i v é s   à  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t   et   r é p o n d a n t   à  la   f o r m u l e   g é n é -  

r a l e   M1-x  Eu  x2+  Si  F6  dans   l a q u e l l e   M  r e p r é s e n t e   un  m e m b r e  

du  g r o u p e   c o m p r e n a n t   le  s t r o n t i u m   et  le  ba ryum  et  le  m é l a n g e  

d ' e n t r e   e u x ,   et   dans   l a q u e l l e   0  <   x  ≤   0 , 2  .  



P o u r s u i v a n t   s e s   r e c h e r c h e s ,   la   d e m a n d e r e s s e   a  d é c o u v e r t  

de  n o u v e a u x   m a t é r i a u x   l u m i n e s c e n t s   q u i ,   de  f a ç o n   s u r p r e n a n t e ,  

p r é s e n t e n t   une  i n t e n s i t é   de  f l u o r e s c e n c e   s o u s   f o r m e   d ' u n   s p e c -  

t r e   de  r a i e s   f i n e s   à  r é p a r t i t i o n   t r è s   é t r o i t e   d a n s   le  p r o c h e  

u l t r a - v i o l e t   e n c o r e   p l u s   i m p o r t a n t e   que  c e l l e   des   c o m p o s é s   d é -  

c r i t s   d a n s  l a   d e m a n d e   de  b r e v e t   f r a n ç a i s   n°  2 . 3 4 0 . 3 6 1 .  

La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   c o n c e r n e   des  f l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n -  

t i u m   h y d r a t é s   l u m i n e s c e n t s   r é p o n d a n t   à  la   f o r m u l e  

S r 1 - x   E u x  S i   F 6 ,   2  H20  d a n s   l a q u e l l e   0  < x  ≤ 0 , 5 .  

La  p r o p o r t i o n   m o l a i r e   x  d ' e u r o p i u m   d i v a l e n t   d a n s   l e s  

c o m p o s é s   l u m i n e s c e n t s   de  la   p r é s e n t e   i n v e n t i o n   e s t   c o m p r i s e  

e n t r e   0  ( e x c l u )   et  0 , 5   e t ,   de  p r é f é r e n c e ,   c o m p r i s e   e n t r e  

0 , 0 4   e t   0 , 1 6 .   P l u s   p a r t i c u l i è r e m e n t ,   l ' é t u d e   de  l ' i n f l u e n c e  

du  t a u x   de  s u b s t i t u t i o n   en  e u r o p i u m   d i v a l e n t   s u r   l ' i n t e n s i t é  

d ' é m i s s i o n   m o n t r e   que  la  v a l e u r   o p t i m a l e   de  x  e s t   d ' e n v i r o n  

0 , 0 8  .   La  c o u r b e   de  v a r i a t i o n   de  l ' i n t e n s i t é   d ' é m i s s i o n   e n  

f o n c t i o n   de  x  e s t   r e p r o d u i t e   à  la   f i g u r e   1  

Les  m a t é r i a u x   l u m i n e s c e n t s   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   d é r i -  

v e n t   des   f l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n t i u m   h y d r a t é s   Sr  Si  F 6  ,   2H20  

pa r   s u b s t i t u t i o n   d ' u n e   p a r t i e   des   i o n s   s t r o n t i u m   p a r   des   i o n s  

e u r o p i u m   d i v a l e n t  ;   l e s   f l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n t i u m   h y d r a t é s  

s e l o n   l ' i n v e n t i o n   c r i s t a l l i s e n t   d a n s   le  s y s t è m e   o r t h o r h o m b i q u e  
o   0 

a v e c   l e s   p a r a m è t r e s   a  =  6 , 7 5   A,  b  =  7 , 9 5   A,  c  =  1 0 , 8 0   A  e t  

le  g r o u p e   d ' e s p a c e   P n m a .  

Les  m a t é r i a u x   l u m i n e s c e n t s   de  l ' i n v e n t i o n   on t   une  i n t e n s i -  

té   de  f l u o r e s c e n c e   t r è s   é l e v é e   s o u s   e x c i t a t i o n   p a r   u n ' r a y o n n e -  

ment   u l t r a - v i o l e t .   Le  s p e c t r e   d ' e x c i t a t i o n ,   d o n n é   à  la   f i g u r e  

2,  m o n t r e   que  la   l o n g u e u r   d ' o n d e   du  r a y o n n e m e n t   d ' e x c i t a t i o n  

p e u t   ê t r e   c h o i s i e   e n t r e   2200  Å  et   3400  A ,   e t ,   de  p r é f é r e n c e ,  
0 

au  v o i s i n a g e   de  2537  A .  

.  L e  s p e c t r e   d ' é m i s s i o n   des   m a t é r i a u x   de  l ' i n v e n t i o n   e s t   d o n -  

né  à  la   f i g u r e   2.  I l   se  p r é s e n t e   s o u s   f o r m e   d ' u n   s p e c t r e   à  
0 

r é p a r t i t i o n   s p e c t r a l e   t r è s   é t r o i t e   (3500   A  -   3700   A)  c o n s t i t u é  

de  r a i e s  f i n e s   don t   la  p l u s   i n t e n s e   e s t   c e n t r é e   aux  e n v i r o n s  

de  3600  A  .   L ' a n a l y s e   de  c e t t e   r a i e  à   l ' a i d e   d ' u n   m o n o c h r o m a -  

t e u r   de  h a u t e   r é s o l u t i o n   m o n t r e   q u ' e l l e   c o m p o r t e   en  f a i t   q u a -  
t r e   c o m p o s a n t e s , a s s o c i é e s   aux  t r a n s i t i o n s   i s s u e s   du  p r e m i e r  

n i v e a u   e x c i t é   6 P 7 / 2   de  la  c o n f i g u r a t i o n   4 f7   de  l ' e u r o p i u m o d i -  
v a l e n t  ;   l e u r s   maximums  se  s i t u e n t   aux  e n v i r o n s   de  3594  A,  



0 0 0   0 
3595  A , 3 5 9 7   A,  3599  A  ( f i g u r e   3 )  ;   e l l e s   s o n t   l é g è r e m e n t   d é -  

c a l é e s   v e r s   l e s   g r a n d e s   l o n g u e u r s   d ' o n d e   pa r   r a p p o r t   à  c e l l e s  

des   m a t é r i a u x   d é c r i t s   d a n s   la   demande   de  b r e v e t   f r a n ç a i s  

n°  2 . 3 4 0 . 3 6 1 .   Le  s p e c t r e   de  la  f i g u r e   3  met  é g a l e m e n t   en  é v i -  

d e n c e   une  é m i s s i o n   m o i n s   i n t e n s e   a s s o c i é e   aux  t r a n s i t i o n s   i s -  

s u e s   du  n i v e a u   6 P 5 / 2   de  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t .  

L ' e x c i t a t i o n   s ' e f f e c t u e   pa r   a b s o r p t i o n   du  r a y o n n e m e n t   U . V .  

i n c i d e n t   pa r   la   b a n d e   4 f6   5d1  s u i v i e   d ' u n   t r a n s f e r t ,   non  r a d i a -  

t i f ,   s u r   l e s   n i v e a u x   6 p J  s i t u é s ,   p o u r   l e s   m a t é r i a u x   de  l ' i n -  

v e n t i o n ,   l é g è r e m e n t   e n - d e s s o u s   de  4f6  5 d 1 .  

Les  m a t é r i a u x   l u m i n e s c e n t s   de  l ' i n v e n t i o n   p e u v e n t   ê t r e  

p r é p a r é s   s e l o n   l e s   m é t h o d e s   c l a s s i q u e s   de  p r é p a r a t i o n   d e s  

f l u o s i l i c a t e s   e t ,   en  p a r t i c u l i e r ,   par   r é a c t i o n   e n t r e   une  s o l u -  

t i o n   d ' a c i d e   h e x a f l u o s i l i c i q u e   H2  Si  F6  e t   des  s o l u t i o n s   h y d r o -  

a l c o o l i q u e s   de  c o m p o s é s   du  s t r o n t i u m   et  de  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t .  

A  c e t   e f f e t ,   s e l o n   un  mode  de  m i se   en  o e u v r e   p a r t i c u l i e r  

du  p r o c é d é   s e l o n   l ' i n v e n t i o n  :  

.  on  p r é p a r e   une  s o l u t i o n   a q u e u s e   d ' u n   c o m p o s é   de  l ' e u r o -  

pium  t e l   que  s e s   o x y d e s ,   s e s   s e l s   ( n i t r a t e s ,   h y d r o x y d e s ,   c a r -  

b o n a t e s ,   h a l o g é n u r e s   . . . )  ;  

.  on  p r é p a r e   une  s o l u t i o n   a q u e u s e   d ' u n   c o m p o s é   du  s t r o n -  

t i u m   t e l   que  s e s   s e l s   ( c a r b o n a t e s ,   h y d r o x y d e s ,   n i t r a t e s ,   h a l o -  

g é n u r e s   . . . ) , s o n   o x y d e  ;  

.  on  m é l a n g e   l e s   2  s o l u t i o n s  :  

.  on  a j o u t e   au  m é l a n g e   a q u e u x   a i n s i   f o rmé   un  v o l u m e   d ' a l -  

c o o l ,   de  p r é f é r e n c e   é q u i v a l e n t   à  c e l u i   de  la  s o l u t i o n   a q u e u s e ;  

.  on  f a i t   p a s s e r   la   s o l u t i o n   h y d r o a l c o o l i q u e   a i n s i   r é a l i -  

s ée   s u r   une  c o l o n n e   de  J o n e s   de  m a n i è r e   à  e f f e c t u e r   ou  à  p a r -  
f a i r e   la   r é d u c t i o n   de  l ' e u r o p i u m   à  l ' é t a t   d i v a l e n t  ;  

.  on  p r é c i p i t e   la   s o l u t i o n   i s s u e   de  la  c o l o n n e   de  J o n e s  

par   la  q u a n t i t é   d 'H2   Si  F6  c o r r e s p o n d a n t   à,  au  m o i n s ,   l a  

s t o e c h i o m é t r i e   e t ,   de  p r é f é r e n c e ,   en  e x c è s ' d ' e n v i r o n   65  %  ;  

.  on  f i l t r e   et   on  s è c h e   le  p r é c i p i t é   o b t e n u   à  l ' a i d e   d ' u n  

s o l v a n t   o r g a n i q u e   comme  l ' é t h e r   à  une  t e m p é r a t u r e   i n f é r i e u r e   à  

80°C  e t ,   de  p r é f é r e n c e ,   à  t e m p é r a t u r e   a m b i a n t e .  

S e l o n   une  v a r i a n t e   du  p r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n d e s   m a t é r i a u x  

de  l ' i n v e n t i o n ,   on  p e u t   r é a l i s e r   d i r e c t e m e n t   la   s o l u t i o n   h y d r o -  

a l c o o l i q u e   en  d i s s o l v a n t   un  m é l a n g e   d ' u n   c o m p o s é   de  l ' e u r o p i u m  

et   d ' u n   c o m p o s é   du  s t r o n t i u m   c h o i s i   p a r m i   l e s   g r o u p e s   p r é c i t é s  



dans   un  m i l i e u   h y d r o a l c o o l i q u e .  

S e l o n   une  s e c o n d e   v a r i a n t e   l e s   m a t é r i a u x   de  l ' i n v e n t i o n  

p e u v e n t   ê t r e   p r é p a r é s   pa r   p r é c i p i t a t i o n   pa r   un  a l c o o l   d ' u n e  

s o l u t i o n   a q u e u s e   d ' a c i d e   h e x a f l u o r o s i l i c i q u e   et   de  c o m p o s é s  

du  s t r o n t i u m   et   de  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t .  

Les  f l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n t i u m   h y d r a t é s   a c t i v é s   à  l ' e u r o -  

. p i u m   d i v a l e n t   qui   f o n t   l ' o b j e t   de  l ' i n v e n t i o n   s o n t   u t i l i s a b l e s  

dans   t o u s   l e s   d i s p o s i t i f s   u t i l i s a n t   la   p r o d u c t i o n   de  l u m i è r e  

n o i r e   et   s p é c i a l e m e n t   d a n s   l e s   d o m a i n e s   d ' a p p l i c a t i o n s   q u i  

n é c e s s i t e n t   une  é m i s s i o n   i n t e n s e   à  e n v i r o n   3600  A  qui   c o r r e s -  

pond  à  la   l u m i è r e   n o i r e  ;   en  p a r t i c u l i e r ,   i l s   s o n t   a p p l i c a b l e s  

dans   l e s   l a m p e s   à  d é c h a r g e s   p o u r   p r o d u i r e   de  la  l u m i è r e   n o i r e .  

Pa rmi   l e s   d o m a i n e s   d ' a p p l i c a t i o n   de  la  l u m i è r e   n o i r e ,   on  

p e u t   c i t e r   c e l u i   de  la   r e p r o d u c t i o n   p h o t o c h i m i q u e   de  d o c u m e n t s .  

La  c o p i e   de  t e l s   d o c u m e n t s   s ' o b t i e n t   en  e x p o s a n t   le   d o c u m e n t  

o r i g i n a l   à  un  r a y o n n e m e n t   d o n t   l a   l o n g u e u r   d ' o n d e   c o r r e s p o n d  

au  maximum  de  s e n s i b i l i t é   du  p a p i e r   et   en  c a p t a n t   l e s   r a y o n s  
r é f l é c h i s   ou  t r a n s m i s   s u r   le   p a p i e r   p h o t o s e n s i b l e .  

Les  m a t é r i a u x   l u m i n e s c e n t s   de  l ' i n v e n t i o n   s ' a v è r e n t   p a r t i -  

c u l i è r e m e n t   a d a p t é s   à  l ' a p p l i c a t i o n   d é c r i t e   c i - d e s s u s   c a r   i l s  

c o m p o r t e n t   un  s p e c t r e   d ' é m i s s i o n   é t r o i t   dans   l e q u e l   p r a t i q u e -  

ment  t o u t e   l ' é n e r g i e   de  l u m i n e s c e n c e   e s t   émise   d a n s   le   d o m a i n e  

de  s e n s i b i l i t é   m a x i m a l e   des   p a p i e r s   p h o t o s e n s i b l e s .  

D ' a u t r e s   a p p l i c a t i o n s   de  la  l u m i è r e   n o i r e   p e u v e n t   é g a l e -  

ment  ê t r e   e n v i s a g é e s   d a n s   le  c a d r e   de  l ' i n v e n t i o n .   On  p e u t   c i -  

t e r   en  m i n é r a l o g i e   l e s   a p p l i c a t i o n s   à  la  p r o s p e c t i o n   du  p é t r o -  

l e ,   de  l ' u r a n i u m ,   à  la   d é t e c t i o n   du  m e r c u r e ,   à  la   l u m i n e s c e n c e  

des   p i e r r e s   p r é c i e u s e s  ;   en  m é d e c i n e ,   l e s   a p p l i c a t i o n s   à  l ' e x a -  

men  des   o n g l e s ,   c h e v e u x ,   d e n t s ,   yeux  et   de  la  peau   et   aux  s y s -  
t è m e s   n e r v e u x   e t   c i r c u l a t o i r e ,   aux  f o n c t i o n s   r é n a l e s ,   à  la   c h i -  

r u r g i e ,   au  b r o n z a g e ;   en  a g r o n o m i e ,   pour   le  t r a i t e m e n t   des   p l a n -  

t e s .   Dans  l e s   d o m a i n e s   du  c o n t r ô l e   et   de  la  d é t e c t i o n ,   on  p e u t  

é g a l e m e n t   c i t e r   l ' a p p l i c a t i o n   au  c o n t r ô l e   des   s o u d u r e s   e t   d e s  

é t a t s   de  s u r f a c e s ,   au  c o n t r ô l e   des  p r o d u i t s   a l i m e n t a i r e s ,   d e s  

f i b r e s   t e x t i l e s ,   à  la   d é t e c t i o n   des   m a r q u a g e s   i n v i s i b l e s ,   a u  

t r i - p o s t a l ,   à  la  p h i l a t é l i e ,   aux  c o n t r ô l e s   des  s i g n a t u r e s ,  

r e c h e r c h e s   des   f a l s i f i c a t i o n s ,   c r i m i n o l o g i e ,   au  m a r q u a g e   c o n -  
f i d e n t i e l   des   d o c u m e n t s  ;   d a n s   la  d é c o r a t i o n   et   l ' a f f i c h a g e   à  

l ' o b t e n t i o n   d ' e f f e t s   s p é c i a u x  ;   dans   la  r e c h e r c h e   s c i e n t i f i q u e ,  



à  la  m i c r o s c o p i e ,   c h r o m a t o g r a p h i e ,   s p e c t r o p h o t o m é t r i e ,   é l e c -  

t r o p h o r è s e .  

La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   va  m a i n t e n a n t   ê t r e   i l l u s t r é e   en  d o n -  

n a n t   des   e x e m p l e s   de  p r é p a r a t i o n   des   m a t é r i a u x   l u m i n e s c e n t s  

a i n s i   que  l e u r s   s p e c t r e s   d é m i s s i o n .  

E x e m p l e  1  :  

On  a  p r é p a r é   le  composé   r é p o n d a n t   à  la  f o r m u l e   S r l - x   E u x  
Si  F6,  2H20  pour   la  v a l e u r   de  x  é g a l e   à  0 , 0 8   qui  c o r r e s -  

pond  à  l ' i n t e n s i t é   de  f l u o r e s c e n c e   maximum  des  f l u o s i l i c a t e s  

de  s t r o n t i u m   h y d r a t é s ,   a c t i v é s   à  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t   de  l ' i n -  

v e n t i o n  :  

On  a  u t i l i s é  l e s   p r o d u i t s   de  d é p a r t   s u i v a n t s   dans   l e s   p r o -  

p o r t i o n s   i n d i q u é e s  :  

-  
On  a  o p é r é   de  la  m a n i è r e   d é c r i t e   c i - d e s s o u s  :  

-  on  a  d i s s o u s   l ' o x y d e   d ' e u r o p i u m   t r i v a l e n t   à  l ' a i d e   de  70  cm3 

d ' H C l   c o n c e n t r é   en  c h a u f f a n t   l é g è r e m e n t   ( s o l u t i o n   1 )  ;  

-  on  a  d i s s o u s   le  c h l o r u r e   de  s t r o n t i u m   dans   le  minimum  d ' e a u  

d i s t i l l é e   en  c h a u f f a n t   l é g è r e m e n t   ( s o l u t i o n   2 )  ;  

-  on  a  v e r s é   la  s o l u t i o n   1  dans   la  s o l u t i o n   2  et  o b t e n u   un  v o -  
3 lume  v o i s i n   de  500  cm3,  a u q u e l   on  a j o u t e   500  cm3  d ' a l c o o l  

é t h y l i q u e   ( s o l u t i o n   h y d r o a l c o o l i q u e   3 )  ;  

-  on  d i s p o s e   d ' u n e   c o l o n n e   c o n t e n a n t   un  ama lgame   z i n c - m e r c u r e  

mun ie   d ' u n e   r é s e r v e   de  1  1  ( c o l o n n e   de  J o n e s ) . C e l l e - c i   e s t  

s o i g n e u s e m e n t   r i n c é e   à  l ' e a u   et   un  minimum  d ' e a u   e s t   l a i s s é  

a u - d e s s u s   de  l ' a m a l g a m e .   On  t r a n s v a s e   la  s o l u t i o n   h y d r o a l c o o -  

l i q u e   3  dans   la  c o l o n n e   pour   r é d u i r e   l ' e u r o p i u m   à  l ' é t a t   d i -  

v a l e n t  ;  

-  on  p r é l è v e   en  bas  de  la  c o l o n n e   l e s   p r e m i e r s   50  cm3  c o n s t i -  

t u a n t   le  vo lume  mort   ( p r é a l a b l e m e n t   d é t e r m i n é )   de  la  c o l o n -  

n e  ;  

-  la  s o l u t i o n   tombe  e n s u i t e   dans   un  f l a c o n   en  m a n o l è n e   c o n t e -  

n a n t   l ' H 2   Si  F6  p l a c é   sous   la  c o l o n n e   et  c o n v e n a b l e m e n t   a g i -  

t é  .  



.  P e n d a n t   t o u t e   la  d u r é e   de  l ' é c o u l e m e n t ,   on  a s s u r e   u n  b a -  

l a y a g e   de  gaz  n e u t r e   (Ar)  à  la   s o r t i e   de  la   c o l o n n e ,   de  m a n i -  

è r e   à  p r é v e n i r   t o u t e   r é o x y d a t i o n   de  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t .  

La  r é s e r v e   de  la   c o l o n n e   e s t   e n s u i t e   s o i g n e u s e m e n t   r i n c é e  

a v e c   un  m é l a n g e   e a u - a l c o o l   5 0 / 5 0   ( e n v i r o n   60  cm3)  a v a n t   d ' é v a -  

c u e r   de  la  c o l o n n e   le  r e s t e   de  la  s o l u t i o n   avec   70  cm3  d ' a l -  

- c o o l ,   de  t e l l e   s o r t e   que  le  pH  ne  s o i t   p l u s   a c i d e   au  b a s   de  l a  

c o l o n n e .  

L ' a g i t a t i o n   et   la   p r o t e c t i o n   de  gaz  n e u t r e   s o n t   m a i n t e n u e s  

p e n d a n t   t o u t e   la   d u r é e   de  l ' é c o u l e m e n t   et   p o u r s u i v i e s   un  c e r -  

t a i n   t emps   a p r è s   la   p r é c i p i t a t i o n   du  f l u o s i l i c a t e .  

On  o b t i e n t   266  g  d ' u n   p r é c i p i t é   b l a n c   qui  e s t   f i l t r é   p u i s  

r i n c é   à  l ' a l c o o l   é t h y l i q u e   a b s o l u ,   et  e n f i n   s é c h é   à  l ' é t h e r .  

L ' a n a l y s e   r a d i o c r i s t a l l o g r a p h i q u e   du  p r o d u i t   o b t e n u   p e r -  
met  de  le  c a r a c t é r i s e r .   I l   c r i s t a l l i s e   d a n s   le  s y s t è m e   o r t h o -  

o 
r h o m b i q u e   a v e c   l e s   p a r a m è t r e s   a  =  6 , 7 5   A,  b  =  7 , 9 5   A ,  

c  =  1 0 , 8 0   A  e t   le   g r o u p e   d ' e s p a c e   P n m a .  

Le  f l u o s i l i c a t e   a i n s i   p r é p a r é   p r é s e n t e   à  t e m p é r a t u r e   a m -  

b i a n t e ,   s o u s   e x c i t a t i o n   u l t r a - v i o l e t t e   à  λ  =   2537  A  p a r   u n e  

lampe  au  d e u t é n i u m   a y a n t   une  p u i s s a n c e   de  100  w,  une  é m i s s i o n  
o 

de  r a i e   s i t u é e   v e r s   3600  A.  A  t i t r e   c o m p a r a t i f ,   l e s   f l u o s i l i -  

c a t e s   a l c a l i n o - t e r r e u x   a n h y d r e s   a y a n t   f a i t   l ' o b j e t   de  la   d e -  

mande  f r a n ç a i s e   n°  2 . 3 4 0 . 3 6 1   p r é s e n t e n t   un  s p e c t r e   de  r a i e  
° 

d o n t   le  maximum  se  s i t u e   v e r s   3580  A  .   La  c o m p a r a i s o n   des   s p e c -  
t r e s   d ' é m i s s i o n   de  S r O , 9 2   E u 0 , 0 8   Si  F 6 ,   2H2O  e t   S r O , 9 7 7 5  

E u 0  0 2 2 5   Si  F6,  d o n n é s   à  la   f i g u r e   4,  m o n t r e   que  l e s   c o m p o s é s  

de  la   p r é s e n t e   i n v e n t i o n   ont   une  é m i s s i o n   b e a u c o u p   p l u s   i n t e n -  

se  (8  à  9  f o i s )   que  c e l l e   des   c o m p o s é s   de  l ' A r t   a n t é r i e u r   d a n s  

l e s   mêmes  c o n d i t i o n s   d ' e x c i t a t i o n .  

E x e m p l e   2  :  

On  a  p r é p a r é   le   même  c o m p o s é   que  c e l u i   d é c r i t   d a n s   l ' E x e m -  

p l e   1  ma i s   en  u t i l i s a n t   l e s   c o m p o s é s   de  d é p a r t   s u i v a n t s   d a n s  

l e s   p r o p o r t i o n s   i n d i q u é e s  :  



On  a  u t i l i s é   une  m é t h o d e   de  p r é p a r a t i o n   i d e n t i q u e  à   c e l l e  

de  l ' E x e m p l e   1  m a i s   en  d i s s o l v a n t   le   c a r b o n a t e   de  s t r o n t i u m  

d a n s   le   v o l u m e   n é c e s s a i r e   d ' a c i d e   c h l o r h y d r i q u e   c o n c e n t r é .  

Le  m é t é r i a u   l u m i n e s c e n t   a i n s i   o b t e n u   e s t   i d e n t i q u e   à  

c e l u i   de  l ' E x e m p l e   1 .  

En  p a r t i c u l i e r   i l   se  c a r a c t é r i s e   p a r   l e s   mêmes  d o n n é e s  

r a d i o c r i s t a l l o g r a p h i q u e s  ; s o n   s p e c t r e   de  d i f f r a c t i o n   X  e s t  

d o n n é   c i - d e s s o u s .  



1)  F l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n t i u m  h y d r a t é s   l u m i n e s c e n t s   r é p o n -  

d a n t   à  la  f o r m u l e   S r 1 - x   E u x  S i   F 6  ,   2  H20  dans   l a q u e l l e :  

O  < x  ≤  0 , 5  .  

2)  F l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n t i u m   h y d r a t é s   l u m i n e s c e n t s   s e l o n  

l a   r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é s   en  ce  que  0 , 0 4 ≤  x  ≤  0 , 1 6  .  
3)  F l u o s i l i c a t e   de  s t r o n t i u m   h y d r a t é   l u m i n e s c e n t   s e l o n   l a  

r e v e n d i c a t i o n   2,  c a r a c t é r i s é   en  ce  que  x  =   0 , 0 8  .  

4)  P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   des  f l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n t i u m  

h y d r a t é s   l u m i n e s c e n t s   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e   d e s   r e v e n d i c a t i o n s  

p r é c é d e n t e s   par   r é a c t i o n   e n t r e   H2  Si  F6  e t   des  s o l u t i o n s   h y d r o -  

a l c o o l i q u e s   de  c o m p o s é s   du  s t r o n t i u m   et   de  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t .  

5)  P r o c é d é   s e l o n   la   r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   en  c e  

q u ' i l   c o m p o r t e   l e s   é t a p e s   s u i v a n t e s  .  

-  p r é p a r a t i o n   d ' u n e   s o l u t i o n   a q u e u s e   d ' u n   c o m p o s é   de  l ' e u r o p i u m  

p r i s   dans   le  g r o u p e   c o m p o r t a n t   s e s   o x y d e s ,   s e s   n i t r a t e s ,  

h y d r o x y d e s ,   c a r b o n a t e s ,   h a l o g é n u r e s  ;  

-  p r é p a r a t i o n   d ' u n e   s o l u t i o n   a q u e u s e   d ' u n   c o m p o s é   du  s t r o n t i u m  

p r i s   dans   le  g r o u p e   c o m p o r t a n t   s e s   c a r b o n a t e s ,   h y d r o x y d e s ,  

n i t r a t e s ,   h a l o g é n u r e s ,   son  o x y d e  ;  

-  m é l a n g e   de  ces   deux   s o l u t i o n s ,   p u i s   a j o u t   d ' u n   v o l u m e   d ' a l -  

c o o l   é q u i v a l e n t   à  c e l u i   de  la   s o l u t i o n   a q u e u s e  ;  

-  p a s s a g e   de  la  s o l u t i o n   h y d r o a l c o o l i q u e   a i n s i   r é a l i s é e   s u r  

une  c o l o n n e   de  J o n e s  ;  

-  p r é c i p i t a t i o n   de  la  s o l u t i o n   i s s u e   de  la  c o l o n n e   de  J o n e s  

p a r   une  q u a n t i t é   d 'H2  Si  F6  c o r r e s p o n d a n t   à,  au  m o i n s ,   l a  

s t o e c h i o m é t r i e ,   f i l t r a t i o n   et   s é c h a g e   du  p r é c i p i t é   o b t e n u .  

6)  P r o c é d é   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   5,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u e  
l ' o n   p r é p a r e   d i r e c t e m e n t   une  s o l u t i o n   h y d r o a l c o o l i q u e   en  d i s -  

s o l v a n t   un  m é l a n g e   d ' u n   c o m p o s é   de  l ' e u r o p i u m   e t   du  c o m p o s é   d u  

s t r o n t i u m   dans   un  m i l i e u   h y d r o a l c o o l i q u e .  

7)  P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   de  f l u o s i l i c a t e s   s e l o n   l ' u n e  

q u e l c o n q u e   des  r e v e n d i c a t i o n s   1 , 2 , 3   pa r   p r é c i p i t a t i o n   par   un 

a l c o o l   d ' u n e   s o l u t i o n   a q u e u s e   d ' a c i d e   h e x a f l u o r o s i l i c i q u e   e t  

de  c o m p o s é s   du  s t r o n t i u m   et   de  l ' e u r o p i u m   d i v a l e n t .  

8)  A p p l i c a t i o n   des   f l u o s i l i c a t e s   de  s t r o n t i u m   h y d r a t é s   l u -  

m i n e s c e n t s   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1,  2,  3 



dans   l e s   d i s p o s i t i f s   u t i l i s a n t   la  p r o d u c t i o n   de  l u m i è r e   n o i r e .  

9)  P r o c é d é   de  p r o d u c t i o n   de  l u m i è r e   n o i r e   pa r   i r r a d i a t i o n  

pa r   une  r a d i a t i o n   u l t r a - v i o l e t t e   de  l o n g u e u r   d ' o n d e   c o m p r i s e  

e n t r e   2200  e t   3400  A  d ' u n   f l u o s i l i c a t e   s e l o n   l ' u n e   q u e l c o n q u e  

des   r e v e n d i c a t i o n s   1,  2,  3  .  
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